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r 1 -N=N-R 2 



(I). 



Das kohlenstoffhaltige Material mit organischen 
Gruppen wird hergestellt durch Umsetzung des kohlen- 
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stoffhaltigen Materials mit einer organischen Verbin- 
dung der allgemeinen Formel I. « , 1W 0 * un 

Es kann als Fullstoff , Verstarkerfullstoff , UV-Stab.l, 
sator, LeitfahigkeitsruB oder Pigment verwendet wer- 
den. 
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Beschreibung 

w » B ^^-««^--•-■-»-"■*- H - , - , •" - ' - " 

w endun 9- ■ v, rf hron 7ur Oberflachenmodifizierung von kohlenstoffhaltigem Material nut aroma- 

[0004] DesweiterenistbekannUohlenstoffhaltigesMa^ 
oSchenGruppenmitt^^ 

41); DE 10CK2784.3) oder Ober <**"*»^^ di e Azogruppen besitzen, um- 

p«q Es ist bekannt, kohlenstoffhaltigas Matena. m * MM Ve g ^ 537; Tsubokawa 

zusetzen (JP11315220 A; Tsubokawa N KwJ«« ^Jj^ Die Bindungsbi.dung zwischen den azogmppen- 
N., Yanadori K.. Sone Y., Nippon Gomu KJ*"^ erfoigt unter Abspaltung von Stickstoff und der BUdung 
haltigen Verbindungen Startfunktionen dienen konnen. 

jeCI™ -J — - — oder 803 zu modrt '" 

S5 * vmrtnlgur, m WBn.l-a.ig.> MM. 
giftige Stickstoffoxide bilden. 
beherrschbaren Kettenreaktionen fuhren. 

dung und abschlieBenden Entsorgung kostenintensw. 
sentlich erschweren. 

die Reaktionsfuhrung erschweren. 

stellen, wobei 

flache und / oder auch sehr weit entfernt sein konnen, 

ablauft, 



25 ♦ 



30 
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tochemische Verfahren, benotigt werden, 
autGrund darken ^^^^ 

rea^ionen oder schwer zu kontrol.ierende Kettenreakt, 0 nen ab.aufen konnen, 
. das re— ^ Matedai *« durcb S = , Saize und «nes verunreinigt ist, so dass 

keine Reinigung des kohlenstoffhaltigen Matenals erforderifch tf, 
. d as kohienstotfhaKiges Materia, nicht mi, hohem Energieaufwand getrocknet werden mu B . 
- keine gittigen Abgase bei der Modifizierung entstehen, 
. kei ne oder nur geringe Mengen leicht entfembarer Losemittei ertordedich sind. 

Verbindungen der allgemeinen Formel I, 

R 1 -N=N-R 2 (,) 
^R.^^*-^-"— -o-er^Akzeptor-bezienungsweiseOo- 
natorsubstituenten substituierte Arylgruppen sind. , 

0010] Die Gruppen Ri und R* konnen ^ ^SSS k^dtphil oder hydrophob sein. Die Struktur- 
0011] Die Akzeptor- beziehungswe.se Donatorsub^rtuenten kOTtwi ny P^ ^ ^ 

einhei der a.igemeinen Formei I torn S , -NCO. -S0 2 R3 oder -S0 2 OR3, mil R3 = 

H 2 N-S0 2 -C x H y - (x=1 -20, y= 2-40), se.n. jse A(ylgrup pen, OR*. N(R*) 2 ,SR*. -S-S-R* oder P(R*) 2 , 

[00131 Donatorsubstituenten konnen AlkyU bez^^ ^ Afy| ^ sein . 

wobei R 4 gleich oder verschieden ist und aus h, AiKyi, «>y, « 
[0014] Die organischen Gruppen R 1 und R 2 konnen: 

uimortim-, Trialkylph.aplw.lum- odw DWkyaullavum-, 

. durch weitere funktionelle Gruppen substituiert sein, 

. eine chromophore Gruppe oder ein Farbstoff oder Telle davon sein, 

Aryliodonium-, tragen. 

I0015] DieSubstKuentendeserfndun^ 
dabei^diepotentiel^^ 
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den. So kann zum Beispiel die Hydroph.he de * k ° h '^ stabile Dispersionen bildet. 

lenstoffhaltige Material ohne Verwendung ernes Netzmittels in wassngen we 
pnq Geeignete erf indungsgemaBe Azoverbindungen konnen se.n. 
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mit X = H, Alkaliionen oder A ™^ mi °" en nnfin RuR GraDhitp ulver Graphitfasern, Kohlenstofffasem, Kohlenstofffi- 

k assess ^rsrsx^u*"— 

aus WO 98/45361 Oder DE ^'^^^^^^^ju^onspfozesse sind, verwendet werden. 

,00191 B, ■« kohlonooOholt,^ M«en«1,«i, MttW hmM „ latfei »nor, 

M oiwsaa »erdeo. Eo ngmoi. we. e "^,' ™J a „ uv.MbBMno, koWooslofOiaOlooo 

terlalmit organischen Verbindungen dor a llgemeiner , Forme, umsetzt kohlenstoffha , tige Matenal au , ge bracht 
[0022] Die organische Verbindung der allgemeinen Formel a „gemeinen Formel I kann als Pulver, 

werden durch Einmischen oder *f der ^ M 

Schme.zeoderL6sungaufgebrachtwerden.B^ 

wahrend der Herstellung des kohlenstoffhamgen Ma ^ 

allgemeinen Formel I vorzugswe.se an e.nem 0« ertWJ d« 9 " L 6sungsmittel, vorzugswe.se 
koLns.offhaltigen Materials kann ^^^^^ emm zur Modfflzierung des kohlenstoffha.- 
leichtflQohtigen organisohen Losungsmfttel, '^^^ tm ^ von 80 » bis 250'C, durchgefOhrt werden. 

kann in einem Mengenverhaltnis von 99 99 J 0.01 a. W • 9 ^ 9 ' ^.^^ Veroindung der allgemeinen Formel I 

polare Medien. Polare Medien konnen Losungsmitte., ™ ^3 ^pofainGmppen.wiezumBeispielCarbonyl-, 
fogenierteLosungsmitteloderO.igomere bez.ehungswe.se ^^^^^t^^^m^ 
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.. . , a r nma ti S che heteroaliphatischeund/oderheteroaromatischeKoh- 

Uric polaren Medien liegen, ^^ e ^ '^TmZ Carbony.- Oder Halogensubstituenten, verwendet 
speziell abgestimmte organische Gruppen, zum Beispiel Ammo , 

werden. ufinnon 71is atzlich ein oder mehrere Additive enthalten. Diese Additive 

[0030] DieerfindungsgemaBenDlspe^ bej ie||e Anwend ungen zugesetzt 

Lpielsw^^^ 

werden. Diese Additive kfinnen ^T^Z^^S^ an bestimmte Tragermateria.ien, wie Papier, Me- 
ten, Filmbildungsvermogen, Vernetzbarke it »f°^'™™ verbessem. 
tall Glas, Po*mere, Fasern, Leder, organischen Gruppen konnen beispieiswe.se als 

ro0311 Die erfindungsgema&en kohlenstoffhaftigen Matenai.en m g n 
Eo«,VersM^^^ Gruppen k6nne n in Kautschuk 

t 0032] Dieerfindungsgem^enko^ 

Kunststoff, Druckfarben.Tinten, to^^-^S (Sletallurg e angewendet werden. 
S em Di^^^ 

vorrangig Wasser, dispergierbar sind, 
wie zum Beispiel Olen, dispergierbar sind, 

30 zum Beispiel Netzmittel notwendig sind, 

tiefe und Blaustichigkeit, aufweisen, 

urn**** — - « F '*"* n >e,M "" Fa *' S "* "'*' i!e "' 

kohlenstoffhalligea Material mil wenertitn reaktiven SubstitueiHen zur Kopp'ung und vemetzung in Systetnari (2um 
Beispiel Kautschuk), genutzt werden konnen, 

mer ermoglichen, 

45 konnen. 
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Belspiele: 
BelspieM: 
5 Synthese von 
[0035] 



8-Amlno-2J-bls(^n 
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15 



20 



25 



0 2 N — ^ N=N 



NaQ 3 S 





\ /J 



SO,Na 



(1) 



[0036] 0,1 Mo, l^naph^ 

Natriumacetat und 8 g Eisessig versetzt. Das Gem,sch wird auf 10 C £ Barth Lei ig) 

gesalzt. Das Produkt wird abgesaugt und im Eksikkator getrocknet. 
Beispiel 2 

Synthese von 2-Am.no.1- (naphthy.- 2 -.azo).naphthy.-5, 5 -,7,r-tetrasulfonsaure Tetranatriumsa.z (2) 



30 [0037] 
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Na0 3 S 



(2) 



Ambrosius Barth Leipzig) werden bei 10 C in 120 ml erne ? Essigsaure zugetropft werden. 
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Belspiel 3 

Synthese von 2-Hydroxy-1- (naphthyl 
5 [0039] 



|.2'.a20hnaphthy|.3 f 6,5-,r4etrasulfonsaure Tetranatriumsalz (3) 



Na0 3 S, 
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30 



NaO a S 




S0 3 Na 



(3) 



l00 40, 3 g Diazoniumsalz der 2-Naphthyla^ 

SsiusBarth Leipzig) warden beT 10- ^« zugetropft warden. Nach 

Beispiel 4: 

Umsetzung von RuB mit Azoverblndungen 
,041, DieHersteiiungderM^^^ 

n eine Losung der Azoverbindung, anschlieBendes ems ^ ndlg ^ c X 6 " ^nte 2) AnschlieBend wird das Gemisch 
Sienschrank (Vadante 1) oder ^schen ir ^ f ^^^£^u^^ 1 Minute 
, o h bei 250 «C in einem Trockenschrank oh "^^^^^r^g,^ kohlenstoffhaltigen Mater,al,en 
bei 700 Watt mit Mikrowellenstrahlung bestrahlt D.e Ete*p«l , deremn 
mit organischen Gruppen sind in Tabeiie 1a und 1b zusammengefaBt. 
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Tabell ela (fortgesetzt) 

Mischungsherstellung 
nach Variante 
T 




FW 18 



Azoverbindung gemaB 
Beispiel 1 



Mikrowelle 



55 



D nach Chrzaszczewska et al, Rocz. Chem. 17 (1937) 411 
2) nach Badger et al, J. Chem. Soc. (1953) 2147 
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Tabeile 1 b (fortgesetzt) 

Mischungsherstellung 
nach Variante 
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45 
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mm 0,. RuGe FW 18 - mm « .0 •« — - «• » " 

und N 220 sind FurnaceruBe der Firma Degussa AG. 

Beispiel 5: 

HersteHung und Charakter.slerung von erflndungsgemaBen Dlspers.onen 

der Dispersion. ..^irtmmptar NicomD N370 (Fa. Hiac/Royco) mit KOvetten (Emmal- 

[0044] AlsGeratwirdeinPhotonenkorre^ 

Letten 1 0 mm) verwendet. Die Messunc jerWgtn ^^hdwElnmalW^vo^ 
is , 2 -Amino-2-methyl-1-pro P anol-LosungderF ^^g^Sit (Ge 9 r ateanzeige bei Sensitivity 150) von 
und einige Tropfen der Probensuspension dazupipett.ert, b.s eine ™ Pro benkonzen- 
3 0 ± 50) kHz erreicht ist oder die intensity ^^ 9 ^ in der Regei 40 min. Die 

tration ist zu vermeiden. Die Messung w,rd ' «^*^IbASW ADJUST> 1 Oder die Mes- 
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aufaeheizt Vor- und nachher wird die Viskositat als MaB fur die Stabilitat bestimmt. 

100491 Der Dispergiergrad wird mikroskopisch eingeschatzt. Dazu wird die unverdunnte D.spers,on mrttels eme. 
Jchtmilaoskops der Fa Nikon bei einer 400-fachen VergroBerung beobachtet. Sind unter d,esen Bed.ngungen keine 
^SSX^M^ entspricht die Dispersion bezuglich des Dispergiergrades den An.order.ngen. 

Herstellung von waSrigen Dispersionen 

100501 15% kohlenstoffhaltiges Material mit organtechen Gruppen (Beispiel 3 Nr. 1 - 20; 25 - 28; 37- 48) werden mil 
0 3% Biozfd (Ac«dde MBS der Firma Thor Chemie) versetzt und die Mfechung mit Wasser auf 100% aufgefu j. M,t 
S e^pelgieraggregat Uftra Turrax T50 und einem Dispergierstab ^S^SS^IST^ 
Weiterverarbeitung erfolgt im kontinuieriichen Ultraschall Dispergator (Dr.Hielscher GmbH ModeH UIP 500). 
nSSTSSi de?Dis P ergierung wird mittels Basenzugabe, wie zum Beispiel AMP 90 (Fa. Angus Chem^ em 
pH Wert zwischen 7 und 9 eingestellt. In Tabelle 2 sind die analytischen Daten einiger waBnger D.spers.onen darge- 
stellt. 



Dispersion 
Nr. 


kohlenstoffhaltiges 
Materia! mit 
organ ischen 
Gruppen gemaB 
Beispiel 3 Nr. 


Dispergiergrad 


mittlere 

TeilchengroBe 

[nm] 


Zetapotential 
[mV] 


Viskositat 
nach 1 
Tag [cPs] 


Viskositat 
nach 28 
Tage [cPs] 


1 


1 


* 


75 


-52 


2,19 


2,44 


2 


7 


* 


96 


-48 


3,97 


5,01 


3 


10 


* 


81 


-53 


2,38 


3,22 


4 


37 


* 


90 


-40 


2,65 


2,78 


5 


48 


* 


71 


-47 


2,42 


2,57 



"Entsprlcht Anforderungen (siehe oben) 

Herstellung losungsmittelhaltiger Dispersionen 

rnos2l 15 - 30% kohlenstoffhaltige Materialien mit organischen Gruppen (Beispiel 3 Nr. 21 - 24; 29 - 36; 49 - 52) 

CSS Uftra Turrax T50 und einem Dispergierstab ^^^^^^^^ 
terverarbeitung erfolgt im kontinuieriichen Ultraschall Dispergator (Dr.H.elscher GmbH Modell UIP 500). In Tabelle 
sind die analytischen Daten einiger losungsmittelhaltiger Dispersionen dargestellt. 



Dispersion Nr. 


kohlenstoffhaltiges Material mit 
organischen Gruppen gemaG Beispiel 3 Nr. 


Losungsmittel 


Dispergiergrad 


6 


21 


Toluol 


* 


7 


22 


Essigsaure-(2-butoxyethylester) 


* 


8 


23 


Toluol 


* 


9 


24 


Essigsaure-(2-butoxyethylester) 


* 


10 


29 


Methanol 


* 



50 
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•Entspricht Anforderungen (siehe oben) 
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Dispersion Nr. 


kohlenstoffhaltiges Material mit 
organischen Gruppen gemaB Beispiel 3 Nr. 


Lbsungsmittel 


Dispergiergrad 


11 


30 


Essigsaure-(2-butoxyethylester) 


* 


12 


31 


Methanol 


* 


13 


32 


Essigsaure-(2-butoxyethylester) 


* 


14 


33 


Toluol 


* 


15 


34 


Essigsaure-(2-butoxyethylester) 


* 


16 


35 


Toluol 




17 


36 


Essigsaure-(2-butoxyethylester) 




18 


49 


Toluol 




19 


50 


Essigsaure-(2-butoxyethylester) 




20 


51 


Toluol 




21 


52 


Essigsaure-(2-butoxyethylester) 





•Entspricht Anfoideiungen (slehe oben) 

Beispiel 6 

Anwendungstechnlsche Tests In waBrlgen InkJet Formullerungen 

[0053] Basierend auf den erfindungsgemalien waBrigen Dispersionen werden zu ^ISTh^Z- 
iert HierfOr werden die Dispersionen mit Zusatzstoffen versetzt und mit einem Deskjet 970 cx, der Rrma Hewlett 
PalTverdruckt. Andruclmalten und Druckbild werden optisch eingeschatzt und die optsche M (OD) m 
einem Macbeth RD 91 8 Densitometer an Prufdmcken bestimmt. DieDruckergebn.ssederT.nten in Tabelle 4 bas.eren 
auf den Dispersionen aus Tabelle 2. 
[0054] Bestandteile der Tinte sind: 

- 5 Gew.-% 1 ,2-Propandiol, 

- 1 2 Gew.-% 2-Pyrrolidon , 

- 0,02 Gew.-% Surfynol 465 (Fa. Air Products), 

- 3,0 Gew.-% Liponic EG-07 (Fa. Permcos GmbH), 

- 76 Gew.-% deionisiertes Wasser, 

- 5 Gew.-% erfindungsgemaBes kohlenstoffhaltiges Material mit organischen Gruppen. 



Tabelle 4 



Dispersion 
gemaB 
Beispiel 4 
Nr. 


Andruckverhalten 


Druckbild 


OD 

Kopierpapier 


ODHP 
51634Z 


OD 

Epson 

720dpi 


OD 

Canon 

HR101 


OD 

Schoeller 


1 


feine Streifen am 
Start, dann ohne 
Probleme 


2 


1,48 


1,47 


1,59 


1,46 


1,47 
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Dispersion 
gemaG 
Beispiel 4 
Nr. 


Andruckverhalten 


Druckbild 


OD 

Kooieroapier 


OD HP 
51634Z 


OU 

Epson 
720dpi 


uu 

Canon 
HR101 


OD 

Schoeller 


2 


feine Streifen am 
Start, dann ohne 
Probleme 


1 


1,49 


1,52 


1^56 


1,54 


1,51 


3 


Problemlos 


1 


1,56 


1,57 


1,61 


1,60 


1,51 


4 


Problemlos 


1 


1,51 


1,57 


1,59 


1,61 


1,53 


5 


Problemlos 


1 


1,56 


| 1,54 


1,68 


1,64 


1,56 



10 



15 



20 



Patentanspruche 

1. Kohlenstoffhaltiges Material mit organischen Gruppen, dadurch gekennzeichnet, daB dieses durch 
die Umsetzung von kohlenstoffhaftigem Material mit organischen Verbindungen der allgeme.nen Formel I, 



R 1 -N=N-R 2 



(I) 



25 



30 



40 



50 



wobei Ri und R2 gleich oder verschieden sein konnen und unsubstituierte oder mit Akzeptor- beziehungsweise 
Donatorsubstituenten substituierte Arylgruppen sind. 

2. Kohlenstoffhaltiges Material mit organischen Gruppen nach , Anspruch 1 dadurch _gekennze ichnrt^aB die M- 
zeptorsubstituenten -COOR* -CO-R3, - C N, -SCN, -NCS, -NCO, -S0 2 R3, -S0 2 OR3. m.t R3 = H, Alkyl. Aryl Oder 
funktionalisiertes Alkyl oder Aryl, sind. 

3 Kohlenstoffhaltiges Material mit organischen Gruppen nach Anspruch 1 , dadurch gekennzeichnet, daB die Do- 

bezieiJgsweise Arylgruppen, OR*, N(R4) 2 ,SR*. -S** oder P(R ) 2 , wobe, R 4 gle.h 
Oder verschieden 1st und aus H, Alkyl, Aryl oder funktionalisiertes Alkyl oder Aryl besteht, s.nd. 

4 Vertahren zur Herstellung des kohlenstoffhaltigen Materials mit organischen Gruppen nach Anspruch 1 , dadurch 
gekennzeichnet, daB man kohlenstoffhaltiges Material mit organischen Verbindungen der allgememen Formel I 
umsetzt. 

5. Dispersion, dadurch gekennzeichnet, dass diese das kohlenstoffhaltige Material mit organischen Gruppen nach 
Anspruch 1 enthalt. 

6. Dispersion nach Anspruch 5, dadurch gekennzeichnet, dass diese Additive enthalt. 

7. Vewendung des kohlenstoffhaltigen Materials mit organischen Gnjppen nach Anspruch 1 als Fullstoff, Verstark- 
erfullstoff, UV-Stabilisator, LeitfahigkeitsruB oder Pigment. 

8. Verwendung des kohlenstoffhaltigen Materials mit organischen Gruppen nach Anspruch 1 in Kautechuk Kun*t- 
stoff, Druckfarben, Tinten, Inkjet-Tinten, Tonern, Lacken, Farben, Papier, Bitumen, Beton und anderen Baustoffen. 

9. Verwendung des kohlenstoffhaltigen Materials mil organischen Gruppen nach Anspruch 1 in Reifenmischungen. 



55 
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